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Druckfestes Prozefifenster 

Die Erfiridung betrifft ein druckfestes Prozefifenster zur In-Prozefi-Kontrolle fur die 
5 visuelle oder spektroskopische Untersuchung von unter Druck stehenden Produkten 
in Rohrleitungen und Reaktoren. Das Prozefifenster besteht wenigstens aus einem 
mit der Rohrleitung oder dem Reaktor verbundenen MeBzellenkorper und einer 
transparenten Fensterscheibe, einer Dichtung zwischen MeBzellenkorper und einer 
Fensterscheibe zur Abdichtung des Reaktor- oder Rohrleitungsinnenraumes gegen 
10 die Umgebung, wobei die Fensterscheibe mittels eines Schraubzylinders mit einem 
k AuBengewinde, der in einen mit dem MeBzellenkorper verbundenen Hohlzylinder 

W mit Innengewinde verschraubbar ist, dichtend gegen den MeBzellenkorper gehalten 

ist. 

15 Chemische Produktionsprozesse konnen effizient gesteuert werden, wenn die aktu- 
elle Zusammensetzung bzw. Qualitat des Produktes oder eines Reaktionsgemisches 
in verschiedenen Stufen des Produktionsprozesses bekannt ist. Mit Hilfe kontinuier- 
lich arbeitender On-Line Methoden konnen die benotigten, qualitatsrelevanten 
Grofien ermittelt werden. 

20 

Eine besondere Schllisselstellung bei der Ermittlung dieser GroBen besitzen spektro- 
| skopische Methoden, da diese aktuelle Produkteigenschaften ermitteln konnen, ohne 

daB eine aufwendige Modifikation bzw. Bearbeitung des Produktes notwendig ware. 

25 In diesem Zusammenhang ubliche spektroskopische Methoden sind die UV/VIS- 
Spektroskopie (Messung der Absorption des Produktes im Wellenlangenbereich 
X = 200 - 800 nm), die NIR-Spektroskopie (Messung der Absorption des Produktes 
im Wellenlangenbereich v = 800 - 2500 nm), die IR-Spektroskopie (Messung der 
Absorption des Produktes im Wellenzahlbereich v = 4000 - 400 cm" 1 ) sowie die 

30 Fluoreszenz- und Ramanspektroskopie (Anregung der Fluoreszenz- bzw. Raman- 
strahlung mittels intensiver Lichtquellen). 
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Wesentlich fur die Anwendbarkeit dieser Methoden ist die Zuganglichkeit zu dem zu 
untersuchenden ProzeB bzw. Produkt. Chemische Prozesse werden in der Regel in 
Reaktorbehaltern bzw. Rohrleitungen durchgefuhrt, die erst nach Einbau von 
Fenstern, die fur die spektroskopische Analysenstrahlung transparent sind, eine di- 
rekte spektroskopische Messung des darin befindlichen Produktes erlauben. 

Wegen moglicher toxischer Eigenschaften der im ProzeB zu analysierenden Produkte 
mtissen an die Zuverlassigkeit von ProzeBfenstern gegeniiber Leckagen hohe Anfor- 
derungen gestellt werden. Dies gilt vor allem auch dann, wenn Prozesse unter hohem 
Druck bzw. hoher Temperatur ausgefuhrt werden. 

Derartige ProzeBfenster sind z.B. als Schauglaser verfugbar. Schauglaser sind haupt- 
sachlich fiir die Sichtkontrolle des Reaktor- bzw. Rohrleitungsinhaltes konzipiert, 
weniger fur spektroskopische ProzeBanwendungen, bei denen haufig eine definiert 
einstellbare Schichtdicke eines zu durchstrahlenden Produktes gefordert ist, damit 
aus dem Spektrum die gewiinschte Produktinformation abgeleitet werden kann. 

ProzeBfenster fiir spektroskopische Anwendungen als Teil einer In-Line-Me6zelle 
sind im Prospekt der Fa. Optec-Danulat GmbH, D-45 143 Essen, In-line-Photome- 
trie-Systemubersicht 4.0, Seite 9 beschrieben (entsprechend dem Deutschen Ge- 
brauchsmuster G 87 17 609.2). Es werden darin Stufenfenster aus Pyrex oder Saphir 
mittels eines Fensterringes gegen das produktberuhrende Fenster geprefit, welches 
mittels eines O-Ringes gegenuber dem zu analysierenden Produkt abgedichtet ist. 
Der Fensterring wird mittels vier Schrauben mit der MeBzelle 1 verschraubt. Die 
Druckfestigkeit dieses bekannten ProzeBfensters wird wesentlich durch die Zugfe- 
stigkeit und AusreiBkraft der vier Spannschrauben bestimmt. Die Druckfestigkeit 
dieses ProzeBfensters ist fur viele mogliche Anwendungsfalle nicht ausreichend. 

Ein weiteres ProzeBfenster ist aus der Patentschrift US 4 910 403. Hier ist ein Dia- 
mantfenster mit einem einschraubbaren Trager verlotet. Dieses ist vor allem dazu 
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ausgelegt worden, in einen Standard-Druckaufnehmerstutzen eines Extruders einge- 
schraubt zu werden. Der typische Durchmesser des Diamantfensters betragt 4,25 mm. 
Soil ein hoherer optischer Durchsatz ermoglicht werden, so ist der Durchmesser des 
Diamantfensters zu vergroflern, was zu sehr hohen Materialkosten ftihren kann. Ein 
weiterer Naehteil ist die hohere Zahl benotigter Dichtflachen. 

Analog ist im Patent US 5,151,474 der Fa. The Dow Chemical Company ein 
Saphir-Fenster, das in einen Trager eingelotet worden ist, beschrieben. Auch hier ist 
es problematisch, zur Erzielung eines hoheren optischen Durchsatzes grofiere Durch- 
messer des Saphir-Fensters zu realisieren, da der LotprozeB mit zunehmendem 
Durchmesser immer schwieriger durchzuflihren ist. Auch kann die mangelnde 
Chemikalienbestandigkeit des Lotes gegenuber aggressiven Sauren oder Laugen die 
Anwendung dieser Technik zur Kontrolle chemischer Prozesse unmoglich machen. 

Aufgabe der Erfindung war es, ein ProzeBfenster zu entwickeln, das die 
konstruktiven Nachteile der bekannten Anordnungen nicht aufweist, und insbe- 
sondere eine hohe Druckfestigkeit und Leckagefreiheit uber einen langeren Betriebs- 
zeitraum zeigt. 

Die Aufgabe wird durch ein druckfestes ProzeBfenster gelost fur visuelle oder spek- 
troskopische Untersuchung von unter Druck stehenden Produkten in Rohrleitungen 
und Reaktoren, das Gegenstand der Erfindung ist, bestehend wenigstens aus einem 
mit der Rohrleitung oder dem Reaktor verbundenen MeBzellenkorper und einer 
transparenten Fensterscheibe, sowie einer Dichtung zwischen MeBzellenkorper und 
Fensterscheibe zur Abdichtung des Reaktor- oder Rohrleitungsinnenraumes gegen 
die Umgebung, dadurch gekennzeichnet, daB die Fensterscheibe mittels eines 
Schraubzylinders mit einem AuBengewinde, der in einen, mit dem MeBzellenkorper 
verbundenen Hohlzylinder mit Innengewinde verschraubbar ist, dichtend gegen den 
MeBzellenkorper gehalten ist. 
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Eine bevorzugte Ausfiihrung des ProzeBfensters ist so gestaltet, daB der Hohlzylin- 
der eine ringformige Dichtflache aufweist, auf der die Fensterscheibe druckfest auf- 
liegt. 

5 Eine besonders druckstabile Ausftihrung des ProzeBfensters ist so ausgefuhrt, daB 
der Hohlzylinder mit dem MeBzellenkorper einstuckig ausgebildet oder verschweiBt 
ist. 

In einer bevorzugten Variante des ProzeBfensters ist der Hohlzylinder mit dem MeB- 
10 zellenkorper druckfest und losbar verbunden. 

^ Das ProzeBfenster kann so ausgefuhrt sein, daB zwischen dem Schraubzylinder mit 

AuBengewinde und der Fensterscheibe ein Ring mit geringer Reibung gegenuber 
dem Zylinder oder der Fensterscheibe vorhanden ist, der ein die Fensterscheibe 

1 5 schonendes, drucksicheres Verschrauben ermoglicht 

Vorzugsweise weist die Fensterscheibe des ProzeBfensters im mittleren Bereich eine 
groBere Wandstarke auf. Hierdurch entsteht eine Auflageflache fur z.B. Ringdich- 
tungen. AuBerdem wird durch die Verkleinerung der produktberuhrten Seite der 
20 Fensterscheibe eine Verringerung des Totraums (zwischen Rohrwand und Fenster- 
scheibe) erreicht. 

Vorzugsweise besteht der Ring zwischen dem Schraubzylinder mit AuBengewinde 
und der Fensterscheibe aus Graphit 

25 

In einer bevorzugten Variante des ProzeBfensters sind anstelle eines Ringes mit ge- 
ringer Reibung zwischen dem Schraubzylinder mit AuBengewinde und der Fenster- 
scheibe zwei gleitend aufeinander liegende Ringe vorhanden. 

30 Als Material fur die transparente Fensterscheibe eignen sich z.B. die fur die Herstel- 
lung von Schauglasern oder spektroskopischen Fenstem grundsatzlich bekannten 
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Materialien, wie Borsilikatglas, Quarz oder Saphir, die irn Bereich der typischen ein- 
gangs genannten relevanten Wellenlangen fur die optische Sprektroskopie keine oder 
geringe Absorption zeigen. Im Falle von Glas konnen sie nach den Normen DIN 
7080, 7081, 8902 und 8903 hergestellt werden, so daB sie eine behordliche Zulas- 
5 sung fur den gewahlten Druckbereich nach der Druckbehalterverordnung (AD-N4) 
besitzen. Solche Glaser sind z. B. im Prospekt der "Technische Glaswerke Ilmenau 
GmbH", D 98684 Ilmenau beschrieben. 

Die Anwendung des ProzeBfensters ist ohne Anspruch auf Vollstandigkeit moglich 
10 zur spektroskopischen bzw. visuellen Bestimmung der chemischen Zusammenset- 
k zung, Stoffidentitat, Gemischanalyse, Reinheit der die Rohrleitung oder den Reaktor 

^ durchstromenden Stoffe so wie Kennzahlen wie z.B. OH- und Saurezahlen (NIR- 

Spektroskopie), zur Bestimmung von Farbe (VIS-Spektroskopie), zur Bestimmung 
von Partikel-Verunreinigungen oder Feststoffgehalten (Streulichtmessung) oder zur 
1 5 visuellen Inspektion der Stoffe (mit den Auge oder mittels Kamera). 

Bei einer Durchstrahlungsmessung durch eine Rohrleitung werden zwei der erfin- 
dungsgemaBen Fenster gegenuberliegend montiert. Es kann dann erforderlich sein, 
die Dicke der eingebauten Fensterscheiben nach innen zu vergrofiem, um die 
20 Absorption der MeBstrahlung durch das Produkt zu verringern. 

^ Grundsatzlich geeignete Materialien fur die Fensterscheibe fur den UV (200- 

400 nm)-, sichtbaren (400-800 nm), Nah-Infrarot (800-2500 nm)-, und Infrarot 
(4000-400 cm-1)- Spektralbereich sind im Buch Bauelemente der Optik, 5. Auflage 

25 von G. Schroder, Hanser-Verlag 1987, ISBN 3-446-14960-0 beschrieben. 

Hervorzuheben fur die Anwendung im UV-Spektralbereich sind Materialien wie 
Quarz, Suprasil-Quarzglas und Saphir sowie die Spezialglaser der Fa. Schott FK 5, 
UBK7, UK 50 und BaK 2 (Schott Glaswerke, HattenbergstraBe 10, Mainz: 
30 Optisches Glas, Glas-PreBlinge, Strahlenschutzglaser und Fenster). 



Le A 32 853 



-6- 



Bevorzugte Fenstermaterialien fur die Anwendung im sichtbaren Spektralbereich 
sind Saphir, Quarz, Pyrex-Glas und Zirkoniumdioxid. 

Bevorzugte Fenstermaterialien fur die Anwendung im Nah-Infrarot-Spektralbereich 
5 sind Saphir, Zirkoniumdioxid und Quarz. 

Bevorzugte Fenstermaterialien fur die Anwendung im IR-Spektralbereich sind Zink- 
sulfid (ZnS), Zinkselenid (ZnSe) und Germanium (Ge). 

1 0 Grundsatzlich sind alle Fenstermaterialien geeignet, die im speziellen Anwendungs- 
^ fall eine ausreichend hohe Transmission, Festigkeit, Temperatur- und Chemikalien- 

^ bestandigkeit aufweisen. 

Es konnen als Dichtungen fur das Prozefifenster sowohl Flachdichtungen als auch O- 
1 5 Ring-Dichtungen angewendet werden. 



Die O-Ring-Dichtung liegt vorzugsweise nicht in einer Ringnut (aus Fertigungsgriin- 
den), sondern in einem ausgedrehten Ansatz des Mefizellenkorpers. Die Tiefe des 
Ansatzes ist geringer als der Durchmesser des O-Ringes, die Breite des Ansatzes ist 

20 grofler als der Durchmesser des O-Ringes. Durch Andriicken des Fensters an den O- 
Ring bzw. an den Mefizellenkoper mit Hilfe des Schraubzylinders wird eine fur die 

J korrekte Dichtflinktion benotigte Vorspannung des O-Ringes erzeugt. 

Bei Verwendung von Flachdichtungen ist ublicherweiser keine Nut vorgesehen. Zur 
25 Fixierung der Dichtung kann eine schmale und flache konzentrische Nut bzw. ein 
schmaler und flacher ausgedrehter Ansatz in den MeBzellenkorper eingearbeitet sein. 
Das Fenster wird mit Hilfe des Schraubzylinders fest gegen die Dichtung gedriickt. 

Die Auswahl des Dichtungsmaterials richtet sich nach der thermischen und chemi- 
30 schen Beanspruchung. Man verwendet insbesondere elastische Kunststoffe, PreB- 
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massen aus anorganischen Fasern und Bindemitteln, Graphit sowie verformbare 
Metalle, z.B. Weichkupfer. 

Bewahrte Flachdichtungsmaterialien sind: 

PTFE (gefullt oder ungefullt, Vollmaterial oder expandiertes Material (Gore-Tex) 
mit dem Vorteil der sehr guten Chemikalienbestandigkeit und Temperaturbestandig- 
keit bis ca. 260°C. 

Graphit-Dichtungen mit Metall-Einlage oder ohne Einlage (z.B. Fa. HDF-Flexitallic 
GmbH) mit dem Vorteil der Temperaturbestandigkeit bis ca. 480°C. 

Bewahrte Dichtungsmaterialien sind Fluorelastomere wie z.B. Kalrez® (Hersteller: 
DuPont de Nemour) und Viton® (Hersteller: DuPont de Nemour) sowie Nitrilkaut- 
schuk oder Siliconkautschuk. 

Anstelle ekies Gleitringes ist es auch denkbar, zwei gleitend aufeinander liegende 
Ringe zu verwenden, insbesondere ein sog. Axiales Drucklager (Kugel- bzw. 
Walzenlager. 

Weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung des erfindungsgemaBen Pro- 
zeBfensters zur optischen bzw. spektroskopischen ProzeBkontrolle, insbesondere von 
chemischen Reaktionen, sowie von Misch-, Forder- und Trennprozessen. 

Die Erfindung wird nachstehend anhand der Figuren beispielhaft naher erlautert, 
ohne daB dadurch die Erfindung im Einzelnen eingeschrankt wird. 



die vereinfachte schematische Querschnittsdarstellung eines 
konventionellen ProzeBfensters. 

die Aufsicht auf das bekannte ProzeBfenster gemaB Fig. la. 

die vereinfachte schematische Querschnittsdarstellung eines er- 
findungsgemaBen ProzeBfensters. 

die Aufsicht auf das erflndungsgemaBe ProzeBfenster gemaB 
Fig. 2a. 

eine Variante der Anordnung nach Fig. 2a mit Gleitringdich- 
tung. 

die Aufsicht auf das ProzeBfenster gemaB Fig. 3 a. 

eine Variante des ProzeBfensters nach Fig. 2a mit verlangertem 
Durchstrahlungsbereich des Fensters. 

die Aufsicht auf das ProzeBfenster nach Fig. 4a. 
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Beispiele 

Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel) 

Ein konventionelles ProzeBfenster weist folgenden Aufbau auf: 

Die Aufnahmebuchse 11 mit den Gewindebohrungen 12 ist in eine Rohrleitung 13 
eingeschweiBt. Die Fensterscheibe 14 wird mittels einer DruckhUlse 15 gegen die 
Ringdichtung 16 gepresst. Der Pressdruck wird mittels vier Gewindeschrauben 17a 
bis 17d erzeugt, die in die Gewindebohrungen 12 eingeschraubt sind. 

Die Druckfestigkeit wird im Falle dieses nicht erfindungsgemaBen Beispieles 
(Fig. la und lb) wesentlich durch die Zugfestigkeit und AusreiBkraft der vier Ge- 
windeschrauben 17a bis 17d bestimmt. Die Druckfestigkeit der Anordnung wurde 
mittels des Computerprogrammes DIMY 4.00/Rev 3 Modul FESTFL 4.00 des RW 
TUV Essen berechnet. Werden vier M5-Schrauben verwendet, so betragt die Druck- 
festigkeit maximal ca. 15 bar, werden M6-Schrauben verwendet, entsprechend ma- 
ximal 42 bar. Die Druckfestigkeit ist somit fur viele mogliche Anwendungsfalle nicht 
ausreichend. 

Beispiel 2 

Bei einem ProzeBfenster 1 gemaB Fig. 2a und 2b ist die Aufnahmebuchse 7 mit dem 
Innengewinde 8 in eine Rohrleitung 13 eingeschweiBt. In die Aufnahmebuchse 7 ist 
eine Einschraubhulse 5, die ein AuBengewinde 6 aufweist, eingeschraubt. Die Ein- 
schraubhulse 5 hat am Kopfteil Bohrungen 21, in die Zapfen eines (nicht gezeichne- 
ten) Steckschlussels zum Verschrauben eingreifen konnen. Die Einschraubhulse 5 
weist auf ihrer Unterseite eine plane Flache auf, die mit der Fensterscheibe 3 Kontakt 
hat. Die Fensterscheibe 3 wird bei der erfindungsgemaBen Bauweise (Fig. 2a und 2b) 
mittels der Einschraubhulse 5 uber eine Ringdichtung 22 gegen eine Dichtung 4 
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gedriickt, die in einer Ringnut im unteren, vorspringenden Teil der Aufnahmebuchse 
7 sitzt und den Innenraum 10 der Rohrleitung 20 gegeniiber der Umgebung abdichtet. 

Die aus der AusreiBkraft der Einschraubhulse 5 resultierende Druckfestigkeit des 
5 ProzeBfensters wurde zu 1300 bar abgeschatzt. Die Druckfestigkeit der ProzeBfen- 
sters kann selbst, sofern Saphir als Material fur die Fensterscheibe verwendet wird, 
zu ca. 450 bar abgeschatzt werden. Die Fensterscheibe 3 hat hierbei im Querschnitt 
(Fig. 2a) im diinneren, aufieren Bereich eine Dicke von 1 1 mm und im dickeren, in- 
neren Bereich eine Dicke von 16 mm. 

Der Vorteil der erfindungsgemaBen Bauweise gegeniiber dem nicht erfindungsgema- 
Ben Beispiel liegt in der wesentlich hdheren Druckfestigkeit in Kombination mit ver- 
ringerten Abmessungen des MeBkanals und einem verringerten Gewicht. Hierdurch 
wird zum einen die Integration von ProzeBfenstern in bestehende Rohrleitungen er- 
15 leichtert, und es werden verbesserte optische Eigenschaften realisiert, indem das 
Lange/Durchmesser-Verhaltnis des MeBkanales 9 gegeniiber der bekannten Anord- 
nung (Bsp. 1) verkleinert wird. 

In den Figuren 3a und 3b sind Ansichten eines ProzeBfensters wie in Fig. 2a, 2b wie- 
dergegeben, bei dem die 0-Ringdichtung 4 mit Ringnut durch eine Gleitringdichtung 
ersetzt ist. 

Die Figuren 4a und 4b zeigen erganzend eine weitere Variante, die in stromenden 
Medien mit hoher Viskositat (Polymerschmelzen) zum Einsatz kommen kann. Das 
Saphir-Fenster 3 ragt hierbei weit nach inneft, damit die durchstrahlte Schichtdicke 
des Produktes reduziert wird. Eine seitliche Stahlhulse 23 sorgt dafur, daB das 
Saphir-Fenster nicht abbrechen kann. Die Stahlhulse 2p kann samt Fenster aus der 
Aufnahmebuchse 1 herausgeschraubt werden. 
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Patentanspriiche 

1 . Druckfestes ProzeBfenster 1 fur visuelle oder spektroskopische Untersuchung 
von unter Druck stehenden Produkten in Rohrleitungen und Reaktoren, beste- 
hend wenigstens aus einem mit der Rohrleitung oder dem Reaktor verbunde- 
nen MeBzellenkorper 2, einer transparenten Fensterscheibe 3 und einer 
Dichtung 4 zwischen MeBzellenkorper 2 und Fensterscheibe 3 zur Abdich- 
tung des Reaktor- oder Rohrleitungsinnenraumes gegen die Umgebung, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Fensterscheibe 3 mittels eines Schraubzylin- 
ders 5 mit einem Aufiengewinde 6, der in einen mit dem MeBzellenkorper 2 
verbundenen Hohlzylinder 7 mit Innengewinde 8 verschraubbar ist, dichtend 
gegen den MeBzellenkorper 2 gehalten ist. 

2. ProzeBfenster nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Hohlzylin- 
der 7 eine ringformige Dichtflache aufweist, auf der die Fensterscheibe 3 
druckfest aufliegt 

3. ProzeBfenster nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB der 
Hohlzylinder 7 mit dem MeBzellenkorper 2 einstuckig ausgebildet oder ver- 
schweifit ist, 

4. ProzeBfenster nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB der 
Hohlzylinder 7 mit dem MeBzellenkorper druckfest, losbar verbunden ist. 

5. ProzeBfenster nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
daB zwischen dem Schraubzylinder mit Aufiengewinde und der Fenster- 
scheibe ein Ring mit geringer Reibung gegenuber dem Zylinder oder der 
Fensterscheibe vorhanden ist. 



6. ProzeBfenster nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB der Ring aus 
Graphit besteht. 
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7. ProzeBfenster nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB anstelle eines 
Ringes zwei gleitend aufeinander liegende Ringe vorhanden sind. 

8. Verwendung des ProzeBfensters nach einem der Anspriiche 1 bis 7 zur opti- 
schen bzw. spektroskopischen ProzeBkontrolle, insbesondere von chemischen 
Reaktionen, sowie von Misch-, Forder- und Trennprozessen. 



Le A 32 853 



- 13 - 



Druckfestes ProzeBfenster 



Zusammenfassung 



Es wird ein druckfestes ProzeBfenster 1 fur visuelle oder spektroskopische Untersu- 
chung von unter Druck stehenden Produkten in Rohrleitungen und Reaktoren be- 
schrieben. Das ProzeBfenster 1 besteht wenigstens aus einem mit der Rohrleitung 
oder dem Reaktor verbundenen Mefizellenkorper 2 und einer transparenten Fenster- 
scheibe 3, einer Dichtung 4 zwischen Mefizellenkorper 2 und Fensterscheibe 3 zur 
Abdichtung des Reaktor- oder Rohrleitungsinnenraumes gegen die Umgebung, wo- 
bei die Fensterscheibe 3 mittels eines Schraubzylinders 5 mit einem Auflenge- 
winde 6, der in einen mit dem Mefizellenkorper 2 verbundenen Hohlzylinder 7 mit 
Innengewinde 8 verschraubbar ist, dichtend gegen den Mefizellenkorper 2 gehalten 
ist. 



(Fig. 2a) 
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Fig. 2b 
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Fig. 3b 
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